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The pretreatment consists of a plasma-chemical treatment (I) for 
etching, heating , and activating the substrate in a known way using 
a gas discharge in a mixt . of a halogen-hydrocarbon cpd. and inert gas, 
so that oxides, impurities and adsorbates are removed, and the 
substrate is heated to up to 250 degrees C. After treatment (I), no 
interruption in the vacuum occurs. 

During treatment (I), the substrate is not bombarded with 
energy-rich ions; and after the tretment (I), radiant heating may be 
used to raise the substrate temp, before depositing a film in high 
vacuo . 

Used for the deposition of thin metallic, semiconducting or 
dielectric films in vacuum. The process is used e.g. for the 
metallising of semi conductor devices. 
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VEB Elektroiaat im VEB Kombinat ilikroelektronik, Dresden, DD ' 

Voigt, Reinhard; schreiber, Ilartinut, Dr.; Schade, Klaus 
Dr. Dipl.-lng.; Teschner, Gotz, Dipl.-ing.; Wendler. 
GUnter, Dr. Dipl.-Ing., DD 

siehe (7 2) 

^t?nZ^ 5^^^"' Elektroiaat, VEB Konibinat Mikroelektronik, 

308 Dresden, Karl -Marx -StraBe 



(54) Verfahren zur In situ - Vorbehandlung and zur Beschichtung 
von Substraten rait dunnen Schichten 



(57) Die Erfmdung befcrifft em Verfahren zur Vakuumbeschichtung von 
Substraten mit metallischen, halbleitenden oder dielektrischen 
Schichten emschlieBlich einer plasmachemischen Vorbehandlung 
der Substrate unmittelbar vor dar Beschichtung in ein und 
derselfaen Anlage, ohne diese zwischen beiden Prozessen offnen 
zu mussen. Durch diese verkurzte ProzeJ3fuhrung wird ein definierter 
Ausgangszustand der Substratoberf ISche vor der Beschichtung 
geschaffen, der die elektronischen, mechanischen und cptischen 
Eigenschaften der Grenzf lache und der auf zubringenden Schicht zu 
deren Vorteil beeinfluCt. Hit der verfahrensgein£3en Anwendung werden 
die aen bisher bekannten Verfahren anhaftcnden MUngel, wie 
Vorbehandlungsschritt vor der Beschickung, zusafczlich- In situ - 
Vor- und Nachbehandlungsschritta mit den entsorechendon negativen 
Auswir.<ungen auf die Bauelemente-KenngroBen, beseitigt. Die 
Substratvorbehandlung wird so vorgenoniinen , daB diese •Jn einer 
Gasentladung aktivierte gasforinige Bestandteile e-!res 
Halogenkohlenv/asserstoffverbindungen und Inertgas~cnthalt'--«nen 
Gasgemisches erfolgt. Gasdruck im Rezipienten, Potentialdif f erenz 
zur Aufrechterhaltung aer Entladung als auch der Abstand der 
Elektroden voneinander, sowie die Polaritut der Elektroden und 
der Substrate sind dabei so gewiihlt, daB kein nennenswerter 
BeschuB der Substrate mit energiereichon lonen erfolgen kann. 
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Verfahren .ur In situ - Vorbehandlu.^ and zur Beschich 
tang von Substraten Mt dunnen Schichten 

Anwendungsgebiet der Srfindung 

Die Erfindung betrim die Vakau:.beschiciituns von Sub 
straten .etallischen, balbleitenden ode^dlele^l 
schen Schicliten e-insrhi-ioRi-,-^' • ^ aiexeKLrri- 

Vor.h-.),^ --nsciaieBlicn exner plasmachemischen 

Vorbehandlun. aer Substrate unniittelbar vor der Be.cMch 
tuns in ein and derselben Anla-e nhn»-- 

scnaxten der GrenzflflXi*^ nr,^ ^ 

uxeazixacne and aer auf zubringenden Schlch-h 
zu deren Vortail beeinfluBt. ^cnxciit 

Charalcterls.-e.nn, d ^r.be^en tecbnlsch.n r...,,.... 

Die ValcuuHbeschichtuns von Substraten lauTt derzeit 

der bekannten Folge von Arbeitsgangen ab: ■ 

- Beladen des Substrattra°-ers unH cj^kt,- 

- Hochvakuumpunpen Sohlzei3en des Rezipienten 

- In Situ - Vorbehandlung der Substrate 

- Beschichten 
Abkiihlen 

Beliiften u. Offnen des fiezipienten 
Entnahme der Substrate 

Thermisohe Ifecbbehaadlung der Substrate • 
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Die dabei wichtigsten EinfiuBgroSea sind, der Zustand 
der Substratoberflache unmittelbar vor der Xoadensatioa 
d^r schichtbildenden a?eilchea, weiterhin die Beschich- . 
tungsparameter (Betriebsdruck, Beschichtungszeit, Kon- 
deasationsrate, Subsfcrattemperafcur) wahrend der Beschich- 
tuag, sowie die therniische Nachbehandlung des Systems 
• Substratschicht. 

Auf f risch geafezten oder gespaltenea Oberf lacxiea der 
meisten Substratmaterialiea wachst bei Lagerung an der 
luft eiae zahlreiche yerunreinigungeu (zum Beispiel 
ICohlenstoff) entkaltende Oxidschiciit auf. Dieses Oxidwachs- 
tum ist bereits bei Raumtemperatur beobachtbar und fiihrt 
zum Beispiel bei Silizium zur Bildung einer Gleichge- 
wichtsschichtdicke von ca. 50 1. Zusatzlich werden an der 
Oberflacbe gasformige und flussige Stoffe, insbesondere- 
Wasser, adsorbiert. 

Die oxidisclieii Schichten, Verunreinigungea und adsor- 
bierten Substanzen beeinfiussen die Eigenschaf ten der ' 
Grenzflache und der Scbicht im allgemeinen negativ. 
Sie werden deshalb entweder in Vorbehandlungsschritten 
entfernt, oder ilir EinfluB wird durch eine thermische 
Nachbehandlung des Systems Substrat - Schicht zuriickge- 
drangt bzw, eliminiert. 

Als Vorbehandlungsverfahren vor der Beschichtung konmen 
derzeit folgende Mefehoden zur Anwendung: Eeinigen mit 
Wasser, Reinigen mit organisciien Losungsmitteln, Trocknen, 
Ausheizen, Glimmi-einigen und Seinigungsatzen. 
Als Reinigunssatzea werden gegenv^artig naBchemische Ver- 
fahren, Gasphasenatzungen, loneiaaczen und reaktives lonen- 
atzen (US-PS 3 654 108), sowie plasmachemiscaes Atzen, 
aagewandt. 

t*bliche In situ - Vorbehandlungen sind das Ausheizen, ' 

das Glimmreinigen sowie das lonenatzen wie in US-PS 

3 6^ 811; DT-OS 1 521 262; DT-OS 2 426 880; DT-OS 

2 609 115 entsprechend US-P3 3 981 791 niiher beschrieben. 
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oe nach Aoyyendungsgebiet erfolgt eine Kombination der 
VaJ^uumbescMchtunsstechniien Beaampreu, Zerstaubea und 
Nxederdrucic - CVD ait den genannteu Vorbehandlungsver- 
rahrea und der thermischen Nachbehandlung. 
Nachteilig bei der iiblichen ProzeBfiihrung- ist die vorher 
genannte FrozeBschrittf olge. 

Allen Vorbehandlungsmethoden vor der Beschickung haf feet 
der Nachteil an, da6 zur Einschrantung von Oxidation und 
Adsorption der Substrate berflachen zwischen der Vorbe- 
handlung und der Beschickung bestimte Anforderungen an 
die Lagerung der Substrate, gestellt werden und daS diese 
schadlichen Prozesse doch nicht vdllig verhindert werden 
konnen. Aus diesem Grunde veriangen die Vorbehandlun^^sv-r 
fahren vor der Beschickung im allgemeinen zusatzlicli°eine 
In sxtu - Vorbehandlung durch Ausheizen. 
Bei der In situ - Vorbehandlung durch Ausheizen werden 
von der Heizeinrichtung und anderen dabei erwarmten Tei- 
len der Rezipienteninnenaufbauten, zum Beispiel auch der 
nicht zu beschichtenden Substratoberflache, Verunreini- 
gungen desorbiert, die direkt oder infolge einer Ai-ti- 
vxerung bei dgr Eeschichtung die Schichtparameter oder 
die Substrateigenschaften beeintrachtigen konnen. 
Das Gliamreinigen, lonenreinigen im Inertgas sowie das 
reaktive lonenatzen, das heiCt die Anwendung vonEeini^ 
gungsverfahren bei denen die Art der Verfahreasfiihruns 
CEinstellung von Gasdruck und Potentialdifferenz) eine • 
wesentliche Energieaufnahme der Plasoiaionen erlaubt, kann 
Starke Schadigungen im Substrat bev/irken, sodaS diese 
Methoden nur bedingt einsetzbar sind. 
Weiterhin ist von Nachteil, daB bei diesen Verfahren 
durch Abtragen der Substrathalterungen Grenzflachen und 
Schxchteigenschaften negativ beein:flu6t werden. 
Das Durchlegieren einer Bestoxidschicht nach dem Beschich- 
ten ist mittels einer thermischen ifechbehandlung Eoglich, 
Oeaoch kann, bedingt durch bestimaite Materialkombinatinnen. 
der negative Einflu.l von P.esto.ciden eben,so v;ie der Einfluc' 

— -^.x^o^,a^<.aoea oi^; nicht restlcs eiiminiert 

werden. 
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Ziel der Erfindxing 

Ziel der Erfindung ist es, die plasmachemische Vorbehaad- 
luQg der Substratoberflache in eiaer verkurzten- ProzeB- 
scbrittfolge vorzunehmea und die Mangel des Staudes der - 
Technik zu. eliminieren. 

Darlegung des Wesens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde ein Verfahren 
zur In situ - Vorbebandlung und Beschichtung zu schafxen, 
bei dem die den bekannten Verfahrea anhaftenden Mangel, 
wie Vorbehandlungsschritte vor der Beschichtung, zusatz- 
liche la situ - Vorbehaadlungs- und JJachbehandlungs- 
schritte mit den entsprecheaden negativea Auswirkungen 
auf die BauelemeatkeangroBen, beseitigt werdea. 
ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch gelost, -daB 
zwischen plasmachemischer Vbrbehandlung, die das Atzen, 
Heizen und Aktivleren der Substratoberflache beinhaltet 
und der Beschichtung derselben keiae Vakuumunterbrechung 
erfolgt. 

Die Vorbehandlung der Substrate wird, in an sich bekanncer 
«feise so vorgencmmen, daB die Substrate in der durch eine 
Gasentladung aktivierten Atmosphare eines Kalogenwasser- 
stcffverbindungen und Inertgas enthaltenden Gasgeiaisches 
erfolgt. 

Der Gasdruck im Rezipienten, die Potentialdiff erenz zur 
Aufrechterhaltuag der 2ntladung als auch der Abstand der 
Elektroden vcneinander und gegebenenf alls der Abstand der 
Substrate von den Elektroden, sowie die Fclaritat der 
Eleirtroden und der Substrate sind dabei so ge-A-ahlt, daJ3 
kein nenneaswerter BeschuS der Substrate ait energie- 
reichen Icaen erfclgen kann. Bei der Vorbehaadlur^ werdea 
Oxidschichtea, Adsorbate uad soastige Verunreiaigungen 
volistaadig eatfernt. Dabei werden Sufcstrattenperaturea 
bis 250 °C erreicht, die sich bis zum Begian der Beschich- 
tung nicht weseatlich reduzieren. 



Dxe Substrate sind direkt im JSntladungsgebiet angeordnet 
allerdings 1st eiae Anorduung derselbeu bei Vervvendung 
eiaer durchbrpcheaea Elektrode auBerhalb des Enfcladungs- 
Sebietes moglich. Eine zusatzliche Aufheizung der Sub- 
strate zv;ischen plasmachemischer Vorbehandlung und Be- 
schichtung im Hochvalcuum erfolgt durch Strahlungsheizung. 
Eine thermische Jraclibehaadlung der bescMchtetea Sub- 
strata kann ia definierter Atmosphare bei Nortnaldrucfc 
vorgenommea werden. 

Eine besoaders ^orteilhafte Eenutzung dieses Verfahrecs 
xst bei der Metallisierung von Halbleiterbauelementen ge- 

Aus f uhrungs b eis pi el 

Der Gegenstand der Erfindung v/ird am Beispiel der Be- 
schichtung- von halbleitenden Siliziumsubstraten mit Alu- 
mxnium zur Herstellung ohmscher Kontakte zwischea Halb- 
leiter und Metallisierung-sebene in den Kontakti eastern 
naher erlautert. 

Die. Siliziuasubstrate ndt dea In lithograx-ischen Prozefi 
geoxf neten Koataktf eastern in der Maslcierungsschicht aus 
Bor- beziehungsweise Phospaorsilikatglas werden, ohae 
exner speziellen Vorbehandlung vor der Beschichtung (zum 
Beispxel einem naScheMschea Ifoeratzen) ausgesetzt warden 
2u mussea, ia eiaen yalcuumrezipientea gebracht und ^ a' 
diesem einer plasmachemischen Vorbeaandlung unterzo-^en 
Die Atzung der sich nach dem lithografischen Proze/in* 
den. Xontaktf eastern erneut gebildeten Oxidschicht erfolgt 
mit CF^ als ProzeBgas bei einem Druck von 160 Pa und eiaer 
Atzrate voa 2 - 10 nm/min lur Borsilikatglas in einem 
durch EE-Entladung' erzeugten Plasaia. iJach dem Ende der 
plasmacheniiscnen Vorbeiiandluag wird die Zufuhr des Itz- 
gases sestoppt uad der ilezipieat auf eiaen Druck ^ 1 Pa 
evakuiert. Daaach wird der Hezipienteainnenauf bau, ohne 
aen Va.uu.prozeB unterbrechen zu .uasen, so verandert,' 

^ ^uuowi-au-e aurcil licchratezer- 

staubea von Aluminiuiii moa'lich ist. 
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Als ProzeBgas wird hierzu Argou bei einem Druck von 
1,3 X 10" Pa verwendet, wahrend die Substrattrager 
rotieren, sodaB die Schicht sandwichartig aufwachst. 
Die Zeitsparme zvvischea Bade der plasmachemischer Vor- 
behandlong und Beginn der Beschichtuug betragt zwischea 
1 bis 3 Minutea. Mach dem Eade der BescMchtung wird 
die Argonzufuhr gestoppt und der Rezipient wieder 
evakuiert. Im Hochvakuum erfolgt die Abkiihluag der Sub- 
strate auf Temperaturea unter 100 °G; anschlieB&ad wird 
der Rezipient mit eiaem geeignetea Gas geflutet und die 
Substrate v/erde'n entnonmien. 
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Erfinduagsaaspruch 

....... 

naudlung dep OberflachP no-n ^ u . voroe- 
net dadurci, daB zw^schen n,!, Sefcenn^eicH- 
Substratoberflacta^ r \ AWivieren der 

■ verbiMunsen u.^ I^-L '^"-«"'"«- 
■ foist, aowie, daB der Sdrlfc . 
Poteanaldi«a.en.t.tr^ettal2r"'r '"^ 

fails der der sl^ f voae.nander uai gesebaaen- 

«-i.xo uer, aer Substrate von Hph Tn^i4- ^ 

a~:"- -----^^^^^^^ 

Wenduns einenlht '"'^'^'^'^^sebiet oder bel 
dea i-„^, ^ -iurobbrocieaeu Elektroda auBerhalb 

dea Batladuasagebietea aageordnet alad. 

3. Verfahren nach Panjrf- ^ • o , 

das eine zuaatzUct! Ij.!; ^aduxc,.. 
plaa.ac.e^ao\ a vorboba^d T 
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Verfahrea nacfa. Punkt 1 bis 5, sekennaeichnet dadurch, 
daB eine thermische UTachbehandlung der beschichtetea 
Substrate ia definierter Atmosphare bei Normaldruck 
vorgenommea wird* 

Verfahren nacb. Punkt 1. bis 4, gekeaazeichnet dadurch, 
daB dieses Verfahren unter anderem zur Metallisierung 
bei der Herstellung voa HL-Bauelementea angewandt wird* 



